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ΕΦΗΜΕΡΙΣ ΤΗΣ ΚΥΒΕΡΙΜΗΣΕΩΣ 

ΤΗΣ ΕΛΛΗΝΙΚΗΣ ΔΗΜΟΚΡΑΤΙΑΣ 

_ ΤΕΥΧΟΣ ΔΕΥΤΕΡΟ _ Αρ. Φύλλου 443 

11 Ιουνίου 1996 


ΥΠΟΥΡΠΚΕΣ ΑΠΟΦΑΣΕΙΣ & ΕΓΚΡΙΣΕΙΣ 

Αριθ. Υ6/2549 

*2η Συμπλήρωση της κοινής υπουργικής απόφασης Α6/ 
11335/27.12.85 «Ειραρμογή Κοινοτικών Πράξεων που 
αφορούν καλλυντικά προϊόντα» με σκοπό την εναρμό¬ 
νιση της Ελληνικής Νομοθεσίας καλλυντικών προϊό¬ 
ντων, προς την Κοινοτική Οδηγία 95/32/ΕΚ της Επι¬ 
τροπής σχετκά με τις μεθόδους αναλύσεύ)ς που είναι 
απαραίτητες για τον έλεγχο της συνθέσεως, των καλ¬ 
λυντικών προϊόντων. (Αναδημοσίευση). 

ΟΙ ΥΠΟΥΡΓΟΙ 

ΕΘΝΙΚΗΣ ΟΙΚΟΝΟΜΙΑΣ ΚΑΙ ΥΓΕΙΑΣ ΚΑΙ ΠΡΟΝΟΙΑΣ 

Έχοντας υπόψη: 

1. Τις διατάξεις: 

α) Του άρθρ,_1 και 3 του Ν. 1338/83 «Εφαρμογή του 
Κοινοτικού Δικαίου» (ΦΕΚ 34/Α·/83) όπ&)ς τροποποιή¬ 
θηκε από το άρθρο 6 του Ν. 1440/84 (ΦΕΚ 70/Α784) 
«Συμμετοχή της Ε^άδος στο κεφάλαιο, στα αποθεματικά 
και στις προβλέψεις της Ευρωπαϊκής Τράπεζας Επενδύ¬ 
σεων, στο Κεφάλαιο της Ευρωπαϊκής Κοινότητας Άνθρα¬ 
κας και Χάλυβας του Οργανισμού Εφοδιασμού της ΕυΗΑ- 
ΤΟΜ καθώς και του άρθρ. 65 του Ν. 1892/90» (ΦΕΚ Α7 
101 /90) για τον εκσυγχρονισμό και την ανάπτυξη και άλ¬ 
λες διατάξεις: 

β) Των άρθρων 2 παρ. 2 περ. 1 α και 14 του Ν. 1316/83 
«Ίδρυση Οργάνωσης και αρμοδιότητες του Εθνικού Οργα¬ 
νισμού Φαρμάκων (ΕΟΦ) της Εθνικής Φαρμακοβιομηχα¬ 
νίας (ΕΦ) της Κρατικής Φαρμακαποθήκης (ΚΦ) και τροπο¬ 
ποίηση της Φαρ/κής Νομοθεσίας και άλλες διατάξεις» 
(ΦΕΚ 3/Α711.1.83) όπως τροποποιήθηκε και συμπληρώ¬ 
θηκε με τις διατάξεις του Ν. 1965/91 (ΦΕΚ Α7146/ 
26.9.91). 

2. Την οδηγία 95/32/ΕΚ (Ε.Ε.Ε.Κ. αριθ. 1.178/20/ 
28.2.95) για τις μεθόδους ελέγχου της συνθέσεως καλλυ¬ 
ντικών προϊόντων. 

3. Την υπ’ αριθ. 0-118/5.2.96 εισήγηση του ΔΣ/ 
ΕΟΦ. 

4. Την υπ’ αριθ. ΔΥ3α/οικ. 158/96 κοινή απόφαση του 
Πρωθυπουργού και του Υπουργού Υγείας και Πρόνοιας 
«Ανάθεση αρμοδιοτήτων στους Υφυπουργούς Υγείας και 
Πρόνοιας Φραγκλίνο Παπαδέλλη και Θεόδωρο Κοτσώνη» 
(ΦΕΚ 59/Β/29.1.96). 

5. Το άρθρο 29Α του Ν. 1558/85 (ΦΕΚ Α7137) όπως 


προστέθηκε με το άρθρο 27 του Ν. 2081/92 (ΦΕΚ Α7 
154) και το γεγονός ότι από την παρούσα απόφαση δεν 
προκαλείται δαπάνη σε βάρος του Κρατικού Προϋπολογι¬ 
σμού, αποφασίζουμε: 

Άρθρο 1 
Σκοπός 

Με τις διατάξεις της παρούσας υπουργικής απόςκισης, 
συμπληρώνεται η υπουργ. απόφαση Α6Γ/1135/27.12.85 
(ΦΕΚ Β7105/86) σε συμμόρφωση προς την οδηγία 95/ 
32/ΕΚ (ΕΕΕΚ αριθ. ί..178/20/28.2.95) της Επιτροπής σχε¬ 
τικά με τις μεθόδους αναλύσεως που είναι αποφοίτους για 
τον έλεγχο της συνθέσεως καλλυντικών προϊόντων. 

Άρθρο 2 

Για τον έλεγχο της συνθέσεως των καλλυντικών προϊό¬ 
ντων και ειδικότερα ποσοτικέ/και ποιοτικό προσδιορισμό 
των κατωτέρω αναφερομένφν συσταστικών εςκιρμόζο- 
νται οι μέθοδοι ελέγχου που^εριγράφονται στο παράρ¬ 
τημα που ακολουθεί και αποτελεί αναπόσπαστο μέρος 
της παρούσας απόφασης. - 
' Συστατικά: ν: 

1) Βενζοϊκό οξύ 

2) 4-υδρσξυβενζοϊκό οξύ 

3) σορβικό οξύ 

4) σαλικυλικό οξύ 

5) προπιονικό οξύ 

6) υδροκινόνη 

7) μονομεθυλαιθέρας της υδροκινόνης 

8) μονοαιθυλαιθέρας της υδροκινόνης 

9) μονοβενζυλαιθέρας της υδροκινόνης 

Άρθρο 3 

Η ισχύς της παρούσας απόφασης αρχίζει από τις 30 Σε¬ 
πτεμβρίου 1996. 

Η απόφαση αυτή να δημοσιευθεί στην Εφημερίδα της 
Κυβερνήσεως. 

Αθήνα, 8 ΜαΤου 1996 

α ΥΠΟΥΡΓΟΙ 

ΕΘΝΙΚΗΣ ΟΙΚΟΝΟΜΙΑΣ ΥΦΥΠ. ΥΓΕΙΑΣ Δ ΠΡΟΝΟΙΑΣ 

ΠΑΝΝΟΣ ΠΑΠΑΝΤΟΝΙΟΥ ΦΡΑΓΚΑ. ΠΑΠΑΔΕΛΛΗΣ 

(* Αναδημοσιεύεται λόγω ελλιπούς δημοσιεύσεως στο 
ΦΕΚ Β7361/20.5.96). 
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ΠΑΡΑΡΤΗΜΑ .. 

X ποίοπκοϊ ΚΑΙ ΠΟίΟΤΚΟΙ προιιαιορεμος του βενζοϊκου οξεοι. του *-Υ^(^Υ· 
ΒΕΝΖΟΪΚΟΥ ΟΞΕΟΙ, ΤΟΥ ΙΑ,\ΙΚΥ,\ΙΚΟΥ ΟΞΕΟΙ ΚΑΙ ΤΟΥ ΠΡΟΠΙΟΜΚΟΥ 0*Ε0- ΓΤΑ 

.ΚΑ.\ΑΥ>ΤΙΚΑ 

1. Α>·τιχείμΓνο χαι .τεδίο εφ<ι<>μονής 

Η μέθοδος εφαρμόζτται για τον ποιοτυιό «ιι το^ ποσστοίό προσδιορισμό το>ν οξέων: βενςοο^, 
4-υδροςνβενζοϊκού, σορβιχού, σαΑίχνλιχον χαι προπμ>ννχον αία καλλννπχά 0 παοτιχος προσδιο¬ 
ρισμός οντών τιυν συντηρητιχών, ο ποσοτικός προσδωρμπιός του _4-υδρο|υβηΐοίχσο 
σαλιχυλιχοΰ οξέος, του σορβιχοΰ οξέος χαι του βενζοίχου οξέος-χαι ο ποσοτιχός προσδιορισμός 
“ ” _ του .προ.“πονικοΰ οξέος .περιγράφονται τπ χωριστά κεφάλαια. 

2. Οριβμός _ “ 

Η περιεχτιχότητα σε βενζοϊχό οξύ. 4^υδροξνβενζόϊκό οξύ, οαλιχυλιχο οςύ, σορβιχό οςύ χαι 
προ.τιοννχό οξύ όπως προσδμ 3 ρίξεται με την παρούσα μέθοδο, εκφράζεται σε ποοοστο επι τοις 
εκατό κατά μάζα ελευθέρων οξέων. 


Α. ΠΟΙΟΤΙΚΟΙ ΠΡΟΙΛΙΟΡΙΙΜΟΙ 

1. Αρχή της μεθόδου . 

Ύστερα α.-τό εκχύλιση των συντηρητικών σε όξινο/αλχαλαχό .περιβάλλον, το εκχίΐΑΐσμα υποβαλ^αι 
σε ανάλ.υση με χρωματογραφία λεπτής στιβάδας (Π,λΙ) με χρησιμοποίηση σχηματισμού παραγωγών 
επί της πλάκας. Ανά/.ογα με τα αποτελέσματα, ο .ποιοτικός .προσδαιρισμός επιβεβαμύνεται με υγρή 
χρωματογραφία υψηλής απόδοσης (ΗΡΕΟ) ή αέριο χρωματογραφία (00) στην περίπτωση του 
προ.πιονικού οξέος. ' 

2. Αντιδραστήριο 

2.1. Γενικά 

Όλα τα αντιδραστήρμι πρέ-πει να είναι αναλυτικής καθαρότητας. Το χρησμιαποωύμενο νερό να 

είναι απεσταγμένο ή ισοδύναμης τουλάχιστον καθαρότητας. 

2.2. Ακετόνη 

23. ΔμιιθυλΛιθέρας 

2.4. Ακετονιτρίλιο 

2.5.. Τολουόλιο . 

2.6. η-Εξάντο 

2.7Γ Υγρή παραφίνη ' _ 

2.8. Υδροχλωρικό οξύ 4Μ 

2.9. ■ Υδατικό δαίλ.υμα υδροξειδίου του καλιού 4Μ 

Ζ10. Χλωριούχο ασβέσηο, ^3^I,2■2Η;0 

111. Ανθρακικό λίθιο. ϋ 2 θθ 3 · · . 

111 2-Βρωμο-2'-ακετοναφθόνη 

2.13. 4-Υδροξυβενζοϊκό οξύ 

2.14. Σαλικυλιχό οξύ 

2.15. Βενζόίκό οξύ 

2.16. Ιορβικό οξύ 

2.17. Προπωνιχό οςύ 





2.19. 


2 . 20 . 


12 \. 


11 . 

3.2. 

31. 

3.4. 


3.5. 

.16. 

3.7. 

3.9. 
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Διαί.ύματα αναφο^; 

Παρασκτυάζονται διαλύματα σνγκτντρώσεως 0,1 % (πνν) (100 πί/ΙΟΟ 
τισσερα συντηρτιτιχα (2.13 έω; 117) σε διαιβυλαιθέρα. 

Λ . - 

Αντιδραοττ}ριο σ^ζηματιαμού ααραγώγων « 


πι1) από χαθένα από τα 


Δια/.υμα 50 πΐί Γ-βρωμο-Ζ-ακετοναφθόνη; (112) σε 10 πι1 οχετστριλίον (14). Το διάλυμα αυτό 
πρεπει να παρααχευα,^ΓΓαι χάθε εβδομάδα χαι να φυλάοοεται στο ψυγείο. 

Διά).υμα χσταλύτη 


Δίδυμα ανθραχιχού λιθίου (111), συγχεντρώσεως 
δυζΛ,υμα πρεπει να είναι πρόσφατα παρασχευασμένοτ 


01% (πι/ν) (300 ιη^ΟΟ αι1), σε νερό.“Το 


Δια/.ύτη; αναπτύξεω; 

Τολουόλώ (15)/Ακετόνη (12) (20: 0?; η/η) 
Παραφίνη (17)/η — Εξάνιο (2.6) (1; 2. η/η) 


Εϊοπ/ασμό; 

Συνήθη; εργαστηριαχό; εξοπλισμό: 
Υδατόλουτρο θερμορυθμιζόμενο στου: 60 


Θά/Λμο; αναπτύξεω; 

ΠτΓ/ή υ.τεριώδου: φωτός μήχου: κύματος 254 και 366 ηιη 

Π/Λχε;στοιβάδα: Κίεεείεεί 60, χωρίς δείκτη φθορισιιού·, διαστάσεων 20 αη χ 20 αη πάτου: 
στοιβάδας 0_5 πιη, με συμπηκνωμένη ζώνη 21 χ 20 αη (Μετο^ 11845 ή ανάλογες) 


Μικροσύριγγα των 10 μ) 

Μικροσύριγγα των 25 μ1 

Πυριαντήριο με θερμοστάτη ·|αα θερμοκρασίες μέχρι 105 "Ο 
ΓυάΙαντχ δοκμιασηκοί σωλήνες τωνίίΟ ιηΐ με βιδωτό πώμα 

Διηθητικό χαρτί 5οίι1εί:!ιεΓ & 5είιμΙ1, \νείί50εη<1 αριθ. 5892 ή ανάλογο, διαμέτρου 90 ιηιη 

Πεχσμετρικό χαρτί υπίνεΓειέ. ρΗ 1-11 

Γυά/ινα φια/ίδια δεί'ιηιάτων των 5 πι1 

Περιστρεφόμενος εξατμιστής (ΚοωνεροΓ ή ανάλογος) 

θερμαντική ,ι/Λχα 


Διαδικασία 


Προπαρασχευή του δείγματος 

Σε γυά^νο δοκιμαστικό σωλήνα των 50 ιηΐ με βιδωτό πώαα (31), ζυγί^αι .περίπου 1 ε δείγματο' 
-προστίθενται τέσσερις οταγόνες υδροχλωρικού οξέος 4Μ (21) και 40 ηΐ ακετόνης (21). Προκεμιε^ 
νου για ισχυρώς α/Λο/ακά προϊόντα, όπως το σαπούνι τουαλέτας, πρέπα να προστεθούν "Ό 
σταγόνες υδροχ/,ωρικού οξέος 4Μ (2.8). Ε/.εγχεται το ρΗ ώστε να είναι περί-που 2 με πεχαιιετρ^ό 
χαρτί (^.10). Ο σωλήνας πωμστί*.εται και ανακινειται ζωηρά ένα λεπτό. 

Αν είναι αναγκαίο, για να διευκολυνθεί η εκχύ/^ση των συντηρητικών στην ακετσνική φάση το 
μο^-μα θερμαίνεται ήπια μέχρι του: 60 °0 -περυπου. ώστε να τακεί η >απαρη φάση. 

Το διάλυμα ψύχεται σε θερμοκρασία δωματίου και διηθείται με χάρτινο ηθμό (3.9) σε κωνική 
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Σε χωνοιή φιάλη των 200 ηΐ μεταγνίζσνται 20 ιηΐ τον διηβήμπτος, π<?οστίθτ^οι 20 ιηΐ νί^ον^^το 
σύνολο σναιιειγνύεταν Ρυθμίζεται το ρΗ τον μείγματος στην -ημή -τεραου 10 διάλυμά υδροςει- 
δίου τον καλών 4Μ (2.9). Για τη μέτρηση τον ρΗ χρησμιοποιείται πεχαμετρικο χαρτί (3.10). 


ΠροστίΒεται κατό.τιν 1 § χλωριούχσυ ασβεστών (2.10) και το ανακινειται^^^σ. Αχο^^ 

διήθηση με χάρτινο ηθμό (3.9) σε διαχωριοηχή χοάνη_ των 250 ιηΐ, που ηδη περιεχει 75 πΐ 
διαιβν/ιαιθέρα (23). Η χοάνη αναχινείται ζωηρά επί ενα λεπτό χαι επειτα-αφήνεται (Λ ηρει^ για 
να διαχωριστούν οι στοφάδες. Η υδατική στοφάδα μεταγγίζεται σε κωνική φιαιη τι^ 250 ιώ ενω η 
αιθερική απορρίττεται. Με τη ^θεια πεχαμετριχού χορτμη; (3.10), ρυθμικοί το ρΗ τ^' 
διαλύματος στην τμιή .περίπου 2 με υδροχλωρικό οξύ 4Μ (2.8). Ιττι σν^εια .τροστίθενται 10 πι1 
διαιθυλαιθέρα (23) πωματίζεται η φιάλη και αναχινείται ζωηρά επι ενα ^τιο. Αφήνεται σε ηρειιια 
για να διαχωριστούν οι στοφάδες χαι η αιθερική στοφάδα μεταγγι,^αι οε .περιστρεφόμενο 
εΐατμιστή (3.12). Η υδατική στοφάδα απορρίπτεται 


Η αιθερική στοφάδα εξστμί^οι χαι το υπόλεμιμα δοίλνεται οε 1 ηΐ δώϊθυλαιθέρα (23). Το 
λαιφανομενο διάλυμα μεταγγίζεται σε φιαλίδισ δειγμάτων (3.11)^ 


Χρωματογραφία λεπτής στοιβάδας 

Για χάθε διάλυμα αναφοράς χαι διάλυμα δείγματος που .π^κειται να υποβληθεί σε^^χρίιχ^^- 
φία. ταποθετουνται με σύριγγα (33) .περίπου 3 μΙ διαλυματι^ ανθρακική; λιΘιλ· (2-0) (Κ 
ισαπέχοντα σημεώ της γραμμής εκκινήσεως στη συμ-τηχνωμενη ,ωνη μιας .π^Λχας 11.1. (ί.4). η 
ηλάχα |ηραίνΓΓ(χι σε ρενμε ψνχρου αέ^α. 


Η .πλάκα 11.0 τοποθετείται σε θερμαντική πλάκα (3.13) .τσι' έχει θερμανθεί στους 40 Ο. ώστε οι 
κηλλδε: να παραιιείνουν όσο το δυνατόν μικρότερες. Με τη β^θεμι μικροσυρυιγα: (.3). τοποθε¬ 
τούνται 10 μ1 α.πό κάθε διάλ.υμα αναφορά; (2.18) χαι διάλ.υμα δείγματος (4.ι) στη γραμιιή 
εκκινήσεως στην πλάκα, ακρφώς στα σημεία'όπου έχει τοποθετηθεί το διάλ.υμα του ανθρακικού 
λιθώυ. 

Τέλο: τατοθπούνται στην πλάκα περίπου 15 μ1 αντιδραστηρίου (^ματι^ύ παραγώγων (119) 
(δώλυμα 2 -βρωμο- 2 -αχετοναφθόνης), και πάλα ακριβώς .πάνω στις ιδι^ χηκίδες που έχουν τοποθε¬ 
τηθεί τα δαιλύμστα αναφοράς/δείγματος και το διάλυμα ανθρακικού λιθαη:. 

Η πλάκα Τ1.0 θερμαίνεται σε πυριαντήριο (3.7) στους 80 °0 για 45 λε-ττά. Αι^^ ψυχθεί, η πλάκα, 
ταποθετείται ανα.ττυ|η του χρωματο·/ραφήματος σε θάλαμο ανιτιτύςεως (υΐ) εχει αφεθα 
σε ηρειιια νμι 15 λεπτά (στον οποώ δετ' έχει το.ποθετηθεί εσωτερικά διηθιγηκο χαρτί). το δι^.υτη 
ανσ-ττύςεως (121) (τολοτ’ό/αο/ακετόνη). μέχρι το μέτωπο του διαλ.ύτη να διανί'οει απόσταση 15 αη 
(απαιτούμενος χρόνος περίπου 80 λεπτά). ^ 

Η πλάκα ζηοαίνεται οε ψυχ?ό ρεύμα αέρα και έπειτα •'ίΐ’εται η εμφανή τωτ' κηλίδΐι^ιπ λάμπα 
υπέριώδου^: φωτός (33). Για να ενταθεί ο φθορι^ς των ασθενών κηλάδων, η π/,ακα Τΐε μπορεί 
να εμβαπτισθει σε μείγμα παραφίνης/η-εςανώυ (232). 


Ποιοτικός προσδιορισμός _ - ζ- ■ 

Για κάθε χηλίδα υπολογίζεται η τμιή του συντελεστή Κί. 

όι τιαέ: Κί και η συμ.περιφορά του δείγματος στην υπεριώδη ακτινοβολία συγκρίνονται με τα 
αιπίστοϊγα δεδομένα για τα διαλ.ύμαΐά αναφοράς. Μπορούμε να συναγσγουμες,προκαταρκτϋΐα 
συμ-πεοάσιιατα για την παρουσία και την ταυτότητα των στ'νπηρητικών ,που υ.παρχουν. Εκτελουω 
την ΗΡίΟ που περιγράφεται στο κεφάλ,αιο Β. ή όταν φαίνεται ότι υπάρχει .προπιονικο οςυ. την ΟΙ, 
που περιγράφεται στο κεφάλ.αιο Γ. Συ'.·κρίνουιιε τους χρόνους κατακράτησης .που προκυ.πτουν 
το δείγμα με τους αντίστοιχους χρόνους των διαλ.υματων αναφοράς. 

Ο τελικό: ποαιτικός ι^οσδιοραπιός των συντηρητικών που περιέχει το δείγμα ε,πιτυγχσνεται με 
συνδυασμό των αποτελεσμάτων από την Τ1.0 και την ΗΡΕ3 ή 00. 


« 


ΠΟ'=·0·ΠΚΟ·^ ΠΡΟΣΛΙΟΡΕΜΟΣ ΤΟΥ ΒΕΧΖΟΪΚΟΥ ΟΞΕΟΣ. ΤΟΥ 4.ΥΔΡΟΞΥΒΕΝΖΟΪΚΟΥ 
ΟΙΕΟΙ. ΤΟΥ ΣΟΡΒΙΚΟΥ ΟΞΕΟΣ ΙΟλΙ ΤΟΥ ΣΑ.ΜΚΥΛΙΚΟΥ ΟΞΕΟΣ 


Αρχή ιη; μεθόδου 

Το δείγμα, αφού οςινισθεί εχχυλίζεται με μείγμα αιθανόλη; και νερού. οπό διήθηση, τα 

σν>νπηρητικά προσδιορίζονται .ποσοτικά με υγρή χρωματογραφία υψηλή; απόδοσης. 

Ανπιδραστήριο 

Όλ.α τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτική: καθαρότητας. Το χρησμιοποιούμενο νερό είναι 
α.τ'εσταιμένο ή ισοδύναμης τουλάχιστον καθαρότητας. 


Από/.υτη αιθανόλη 
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2.4. Σαλιχυλιχό ο|ύ 

Λ 

2ά. Βενζοίχό ο|ύ 

2.6. Ζοςβιχό οξύ 

« 

2.7. Οζιχό νάτριο με 3 μόρια Η:0 (ΟΗ 3000 ΝΑ· 3 Η: 0 ) - 


2.8. Οξιχό οξύ, = 1.05 ^/ιηΐ 


2.9. Αχετονιτρίλιο 

2.10. θειιχό οξύ 2Μ 

2.11. Υδατικό διάλυμα υδροξειδϊου του καλιού 0.2Μ 


2.12. 2-Μεθοξυ-βενζόϊκό οξύ 

' 2.13. Μεί',’μσ αιανόληί,'νερού: 9 ό·;^.οι αιθανόλη: (2.2) αναμεννύοντοι με 1 όγκο νερού (2.1) 

2.14. Διάΐ.υμα εσωτερικού .τροτύ.του 

Παρασκευάζεται διά/.υμα .τεριεκτικότητα: .τερίπου 1 5 2-μεθοξυ-βενζοϊκού οξέο; (2.12) ανά 500 πι1 
μείγματα; αιθανόλη;/νερού (113). 

2.15. Κινητή φάση για την ΗΡΙ.0 

2.15.1. Ρυθμιστικό διάλυμα: σε 1 λίτρο νερού .τροστίθενται 6^5 § οξικού νατρίου (2.7) και 20.0 ιπΐ οξικού 
οξεο; (2.8) και αναμεΐ','νύοντοι. 

2.15.2. Η κιντιτή φάση παρασκευάζεται με ανάμειξη 9 όγκων οξικού ρυθμιστικού διαλύματα; (2.15.1) και 1 
ό·^.ου ακετονιτρι/Ιου (2.9). 

2.1^ Μητρικό διά/.υμα συντηρητικών 

Σε ογκομετρική φιά/.η των 50 ιηΐ. ζυγίζονται με ακρίβεια .τερίπου 0.05 | 4-υδροξυβενζοϊκού οξέο; 
,. . (23). 03 8 σαλικυλικού οξέο; (2.4), 03 2 βενζοϊκού οξέο; (23) και 0.05 ε σορβικού οξέο; (2.6) και ο 

^ όγκο; συμπληρώνεται έωί τη χαραγή*με μείγμα οιθανόλη;'νερού (2.13). Το διάλυμά φυ/χισσεται 

. στο ψυγείο και είναι σταθερό μια εβδομάδα. 

■ 2.17. . Πρότυ.τα διαλύματα συντηρητικών 

Από το μητρικό διά/.υμα (2.16) /Λαβώνονται ποσότητε; 8.00, 4.00. 2.00. 1.00 και 030 ιηΐ και 
φέρονται σε Λαριθαε; ογκοαετρικέ; φιά/.ε; των 20 πι1. Προστίθενται 10.00 πΐ δια/.ύματο; εσωτερι¬ 
κού προτύ.του (2.14). 03 πΐ θειικού οξεο; 2Μ (2.10) και ο όγκο; συμπ/.ηρώνεται έω; τη χαρα-,ή με 
μείγμα αιθανόληψ'νερού (2.13). Τα δια/.ύματα αυτά .τρέπει να έχουν .παρασκευαστεί πρόσφατα. 



33 . 


Εξο.τλισμά; 

Συνήθη; εργαστηρΛκό; εξοπ/ασμό; εκτό; εάν καθορίζεται δΛφορετικά καα 
Υδατόλουτρο ρυθμισαένο στου; 60 °0. 

Υγρό; χρωματσ/ράφο; υψηλή; α.τόδοση; με ανιχνευτή υ.τεριώδου; φωτό; μεταβλητού μήκους 
χύματο; και βρόχο έ,η,υση; 10 μ1 


Στήλη: 

από ανοξείδωτο χά/.υβα. μήκου: 123-25 οιη. εσωτερική; δΛμέτρου 4.6 πη. που έχει πληρωθεί αε 
Νυοίεοείΐ 5018 ή ανάλογο .τροσροφητικό υ/ακό. 


Διηθητικό χαρτί 5οίι!ί:ώε: και 5;ηα11. \\'::$5!33Πίί αριθ. 5892 ή ανά/.ογο, δΛμέτρου 90 πιπι 


Γυάλινοι δοκιααστικοί οωληνε: των 50 ιαί με βιδωτό πώμα 
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Γυά/ινα φίολίύια δειγμάτων των 5 ιη1 

Σφαιοίδιο βρασμού από ανβςαχοπυρίτιο. δμιαέτρου Σ-ί γπιπ ή ανά/Λγα. 


Διαδιχασία - — _ 

Προπαρασχενή τον δείγματος 

Προπαρασχενη δείγματος χωρίς εοωτεριχό πρότνπο 

Σε γνάλινο δοχιμασηχό σωλτρη των 50 πι1 με βιδωτό πώμα (3Δ) ζνγίζεται 1 8 δείγματος. Στο 
σωλήνα φέρονται με σιφώνιο ι.ΟΟ ιηΐ θεηχον οξέος ΣΜ (2.10) χαι 40.0 πι1 μεί·/ματος ωθσνόλης/ 
νερον (Ζ1Ϊ). Προστίθενται .τερί-του 1 ι σφοιρώια βρασμού (3.7) ο σωλίγνας πωματίζετ® χομ 
οναχινείται ζωηρά επί ένα λεπτό τουλάχιστον, μέχρι να ληφθεί ομοιογενές εναιώρημα. Ο σωλήνας 
τοποθετείται ·Λα 5 >χ.ττά αχριβώς σε υδατόλουτρο (3.1) τον οποίου η θερμοχρασια έχει ρυθμιστεί 
στους 60 “Ο, για να διενχοΧυνβεί η εκχύλιση των συντηρητιχών στην αιθανοΜχή φάση. 

Ο σωλήνας ψύτεται αμέσως με τρεχούμενο χρύο νερό και το εκχυχισμα αφήνεται σε ηρεμία στους 
5 "Ο για μία ώρα. 

Ακολουθεί διήθηση του εκχυλίσματος με διηθητιχό χαρτί (33). Περίπου 2 πι1 του εκχυλίσματος 
μεταγγίζονται σε φιειλίδιο δειγμάτων (3.6). Το εκχύλισμα φυλχισσεται στους 5 και ο .ποσοτικός 
προσδιορισμός με ΗΡΣΟ εκτε/,είται μέσα σε 24 ώρες μετά την παρασκευή του. 

Προ.παρασχευη του δείγματος με εσωτερικό .πρότυπο 

Σε γυά/ανο δοκιμαστικό σωλήνα των 50 ιηΐ με βιδιυτό πώμα (33). ζυ’ιάζονται με ακρίβεια 3 
δεκαδικών ψηφίων 1 ε : 0.1 ε (Α γροιιιιάρια) δεί'^ατος. Στο σωλήνα προστίθενται με σιφώνιο 
1.00 ηΐ του θειικού' οςεος 2.Μ'(2.10) και 30.0 ιηΐ μείγματος αιθανόλης.νερού (2.13).· Προστίθενται 
περίπου 1 £ σφαιρίδια βρασμού(3.7) χαι 10.00 πι1 διαλ.ύιιατος εσωτερικού προτύπου (2.14). Ο 
σωλ.ήνας πωαατίζεται και σναχινΐίται ζωηρά ένα /επτό τουλ-άχιστον ιιέχρι να ληφθεί ομοιογενές 
εναιώοημα. Ο σωλήνας τοποθετείται για 5 λε-πτά ακρφώς σε υδατόλουτρο (3.1) του οποίου η 
θερμοκρασία έχει ρυθμιστεί στους 60 'Ο, για να διευκολυνθεί η εκχύ/αση των συντηρητικών στην 
αιθανολική φάση. 

Ο σω/.ήνας ψύ 7 .εται αμέσως με τρεχούμενο κρύο νερό και το εκχύ/ασμα αφήνεται σε ηρεμία στους 
5 για μία ώρα. 

Ακολουθεί διήθηση του εκχυλίσματος με διηθητιχό χαρτί (3.4). Περίπου 2 ιηΐ του διηθήματος 
μετα'γ'ίζονται σε φιαλίδιο δειγμάτων (3.6). Το εκχύλεσμα φυλάσσεται στους 5 °€ και ο ποσοτικός 
προσδιορισμός με ΗΡ1.0 εκτελ.ειται μέσα σε 24 ώρες από την παρασκευή του. 

Υγρή χρωματσ/ραφία υψηλ.ής ειπόδοσης ' · 

Κινητή φάση: ακετονιτρϋιο/ρυθμιστικό διάλ.υμα οξικών ιόντων (2.15). ζ· 

Η ταχύτητα ροής της κινούμενης φάσης μέσω της στήλ.ης ρυθμίζεται στα 2.0 ιηΐλεπτό π 03 πι1;/.£.ττό 
,και το μήκος κύματος του ανιχνευτή ρυθμίζεται στα 240 απι. _ 

Βαθμονομηση 

Εισάγονται στον υγρό χρωματογράφο (33) 10 μ1 από κάθε πρότυπο διάλ.υμα συντηρητικών (2.17). 
Από τα λχιιιβανομενα χρωματογραφηματο προσδιορίζονται οι λόγοι τών υψφν των κορυφών που 
αντιστοιχούν στα υπό ανάλ.υση συντηρητικά προς το ύψος της κορυφής που αντιστοιχεί στο 
εσωτερικό .τρότυ.το. Για κάθε συντηρητικό σχεδιάζεται καιι-τύλ.η που παριστά τους λόγους αυτούς 
συναρτήσει της συγκεντρώσεως κάθε προτύπου διαλύματος. 

Εξακριβώνεται ότι κατά τη διαδικασία αυτή η σχέση που λχιμβάνεται -/ια τα πρότυπα διαλύματα 
είναι γραμμική. ' - , 

Προσδιορισμός 

Εισάγονται στον σ/ρό χρωματογράφο (33) 10 μΧ από το εκχύλισμα του δείγματος (4.1.1) χαι 
καταγραφετεα το χρωματογραφημα. Εμιάγσνται 10 μ1 προτύπου διαλ.ύματος συντηρητικών (2.17) 
χαι καταγράφεται το χρωματογραφημα. Τα δύο χρωματογραφήμοτα συγχρίνονται. Αν στο χρωμο- 
τογραφημα του εκχυλίσματος (4.1.1) δεν εμφανίζεται κορυφή με τον ίδιο ,τεράτου χρόνο κατακρά¬ 
τησης που αντιστοιχεί στο 2-μεθοξυ-βενζοϊκό οξύ (το συνιστώμενο εσωτερικρ πρότυ.το), εισάγονται 
στσν’υγρό χρωματογράφο 10 μί από το εκχύλασμα του δείγματος, στο οποίο έχει προστεθεί 
εσωτερικό .πρότυπο (4.13) και καταγράφεται το χρωματογράφημα. 

Αν στσ χρωματσ^ράφημα του εχχυλίσιιατος του δείγματος (4.1.1) παρεμβάλλ.εται κορυφή με τον 
ίδιο χρόνο κατα-χράτησης με του 2-μεθοξυ-βενζοίκού οξέος, θα πρέ-τει να ε-πιλχγει άλλο, κατάλλ.ηλο 
εοωτΕΟΐκό πρότυπο. (Αν από το χρωματογράφημα λείπει κάποιο απο τα υ.πό ανάλ.υση συντηρητικά, 
μπορεί να χρησιιιοποιηθεί αυτό ως εσωτερικό .πρότυπο). 

Εϊακοιβώνεται ότι τα χρωματογραφηματα που λ.αμβάνονται ατό .πρότυπο διάλ.υμα και το διάλ.υμα 
όεί*·*^ο ίΐχο/Λνβε* οηοΐίττ^οεί... 

_ ο διαχωρισιιό: των -κορυφών προκειιιένου για το ζεύγος κορυφών με τον ασαφέστερο διαχωρι- 

σιιό είναι τουλάχιστον 0,% (για τον ορισμό του διαχωρισμού των κορυφών β/χπε σχήμα 1). 
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Σχήμα 1: ΔΜζχτν^ισμό; ΐΜν χορνφνν 

Εάν δεν επιτυγχάνεται ο απαιτοΰμενος διαχωριοιιός, θα πρέπα είτε να χρησμιοποιηθεί ουιοτελε- 
σματικοτερη στήλη είτε να ρυθμιστεί η (τΰνθείτη της χινητης φάσης, έση ώστε να ιχανοποιείται η 
απαίτηση, > 

— ο συντελεστής ασυμμετρίας για όλες τις /σαβανόμεΛΈς χορνφέε χνμαίνεται μεταξύ 0.9 χαι 1.5 
(για τον οριομό του συντελεστή ασίϊμαετρίας κορυφών βλέπε σχήμα 2). Κατά τη^' καταγραφή 
τον χρί 1 )ματογρα^ρήματος για τον προσδιορισμό του συΛτε^-εστή ασυααετρίας, συνιστάται ταχύ¬ 
τητα χαρτιού 2 αιύ/,επτό τουλάχιστον, 



-· Συντελεστής ασυμμετρίας κορυφών 
— πρέπει να προκύπτει σταθερή γραμμή. 


5. 


Υπολογισμοί 


Η στ,τχέντρωση των οξέων σι·ντηρητυ:ών στο εκχύλισμα τον δεί'/μστο: νπο/Λγϋεται από τον: 
λόγον; των νψων των κορνφών πον αν^οιχονν στα υπό ανάλ.νση συντηρητικά προς το ύψος τη; 
χορνφή; πον προκύπτει για το 2-μεθο|ν·βενζοϊκό οξύ (εσωτερικό πρότυπο), με τη βοήθεια της 
καιΐΛ^η;^ αναφοράς. Η περιεκτικότητα του εχχνλώμοτο; του δείγματος σε βενζοϊκό οξύ. 4 - 
υδοςυβενι,,οϊκό οςυ. σορβικό οςύ ή σαλιχυλίχο οςύ εχφραζόμενη σε εκατοστιαία αναλογία κατά 
μάζα (χι), υπολογίζεται με τον τύπο; 


X, % (π.'ιη) 


100 ■ 20 ■ ί) δ 
10” ■ 3 ° 500 ■ 3 


3 = μάζα (£) τον δείγματος δοκιιιή: (4.1.2), 


δ = σν^κέντρωση ( μετηΙ) τον συντηρητικού στο εκχύλισμα τον δείγματο: (4.1.2). άπω: προκύ.ττει 
από την καμπύλη αναφορσς. 








ΕΦΗΜΕΡΙΣ ΤΗΣ ΚΥΒΕΡΝΗΣΕΩΣ {ΤΕΥΧΟΣ ΔΕΥΤΕΡΟ) 


Επαναληφμιόττιτα (') 

Για περντκτιχότητα οι Λ-υδροςν-βτνζοίκό οξύ 0.40%, η διαςιορά μΓΓα|ύ των αποτε>ίσμάτων δύο 
-τα^άλ/.ηλων προσδιορισμών, πον εχτελούνται στο ίδιο.δείγμα, δεν πρέπει νο υπερβαίνει το 0,035 % 
σε απόλυτε; τιμές. ~ - 

Για περιεκτικότητα σε βενζοϊκό~οςύ 0,50 %Γη διαφορά μεταξύ· των αποτε/εσμάτων δύο παράλλη¬ 
λων .προσδιορισμών, που εκτελού·ντοι στο δει·νμει. δεν πρέ,πει να υπερβαίνει το 0,050% σε 
απόλυτες τμιές. “ 

Για περιεχτιχότητο σε σαλικυλιχό οξύ 0.50%, η διαφορά μεταξύ των αποτελεσμάτων δύο παράλλη¬ 
λων .προσδιορισμών, πον εχτελού>νται στο ίδιο δεί·(νθ· δΡ' πρέ,πει να υπερβαίνει το 0,045% σε 
απόλυτες τμιές. 

Για .περιεκτικότητα σε οορβοκΤοξύ 0.60%, η διαφορά μεταξύ των αποτελεσμάτων δύΌ παράλληλων 
προσδιορισμών, .που εκτελού-ντοι στο ίδιο δεί·νμα, δεν πρέπει να υπερβαίνει το 0,035 % Όε από/.υτες 
τμιές. . - 

Παρατηρήσεις 

Τα αποτεϋσμστα μια: δοκαιής αξιοπιστίας (πΐξ^εάηεεε («ι) στην οποία υποβλήθηκε η μέθοδο; 
έδειξαν ότι η ποσότητα του θεακού οξέος πον προστίθεται για την εκχύ>ι.ση των οξέων από το 
δεί-ηια είναι κρίσμιης σημασίας και κατά συνέπεια η ποσότητα δεί·/ματος που υφίσταται κατεργασία 
θα πρέπει να βρίσκεται εντός των υποδεικνυόμενων ορίων. 

Εφόσον κρίνεται σκόπμιο, μπορεί να χρησμιοποιηθεί κατά/ληλη προστή/.η. 


ΠΟΧΟπΚΟΣ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΟΥ ΠΡΟΠΙΟΝΙΚΟΥ ΟΞΕΟΣ 


Αντικείμενα και .πεδίο εφαρ.αογή; 

Αυτή η μέθοδος είναι κατά/ληλη για τον προσδιορισμό του προπιονικού οξέος με μέ'/ιστη 
συ·;·κέ\πρωση 2 % (πύπι) σε όλα τα καλ/.υντικά .προϊόντα. 


Ορισμό; 

Η συ-^.ένπρωση του προ.πιονικού οξέος .που μετριέται με αυτή τη μέθοδο, εκφράζεται ως ποσοστό 
επί τοις εκατό κατά μάζα (% ιη/ιη) του .προϊόντος. 

’Αρχή της μεθόδου 

Ύστερα από κατά/ληλη επεξίργοσία του άρος ανά/.υση προϊόνπος. ο προσδιορισμός του προπιονι- 
κού οξέος γίνεται με αέριο χρωματογραφία και με χρηση του 2·μεθΐΛίοπρο.πιονικού οξέος ως 
εσωτερικού προτύπου. 


Αντιδραστήρια 

Όλα τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι αναλυτικής καθαρότητας· πρέπει να χρησιμοποιίίται 
α.πεστα·,/ιιένο νερό η νερό ισοδύναμης ποιότητας. 

Αιθανόλη 96 % (ν/ν) 

Προ.πιονικό οξύ 

2-μεθυ/Λ.προπιοννκό οξύ· 

Ορθοφωοφορικό οξύ 10% (ιη/ν) 

Διά/.υμα προπιονικού οξέος 

ΖυγϊζοίΊΐε με ο'κρίβεια 1.00 ξ .περίπου (ρ γραμιιάρια) προ.πιονικού οξέος μέσα σε ογκομετρική 
φιά/.η 50 ηΐ ·και σΐ'μ-πληρώνουμε με αιθανόλη (4.1) έως τη χαραγή. 

Διά/.υμα εσωτερικού προτύ·που 

Ζ’υηζουαε αε ακρίβεια 1.00 ε περί.που ίε γραμμάρια) 2-μεθυλοπρο.πιονκοι· οξέος σε ο',/κομετρυκή 
φιάλη 50 ιηΙ και συμπληρώνουμε με αιθανόλη (4.1) έως τη χαρα-η). 



<?(&«.-443. 
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5. 

5.1. 

5.2. - 
5.2. 
5.4. 


Ε^ικιλιβμός 

Ιννήθη; εργαστηρίοχό; εξο-ίλλομός κιη; 

Αέριος χρωματογράφος με^ σνιχνεντή ιονιαιιον φΧάγας 
Γυάλινος σωλήνα; (20 χ 150 πιπι) με βώωτό πώμα 
Υδατόλοντρο στους 60 'Ο 

Γυάλινη σύριγγα των 10 ςη] με διηθητιχή μεμβράνη (διάμετρος πόρων 0.45 μα) 


6 . - 
6 . 1 . 
6 . 1 . 1 . 


6 . 1.2 


63, 

6.3.1. 


Εχτέλεοη _ 

■ Προ.τορασχευή του δείγματος ■ 

Προπαρασχευή του δείγματος χωρίς εοωτεριχό πρότυπο 

Ζντίζουμε 1 περίπου από το δείγμα μέσα σε γυάλινο σωλήνα (53) και .προσθέτουμε θ'! ιηΐ 
φωσφορικού οτεος (4.4) και 93 πι1 αιβσνόλης (4.1). 

Ιωΐίνουμε το σωλήνα και σνακινούμε δυνατά. Αν είναι αναγκαίο, τοποβετούιιε το σωλήνα στο 
υδατοΛΟίπρο θερμοκρασία: 60 “0 (5.4) για 5 λε,πτά ώστε να διαλυθεί -πλήρως η λιπαρή φάση. 
Ψνχον^ γρήγορα με τρεχού^^ο νερό. Διηθούμε μέρος του δια/.ύιιατο: μέσω διηθητιχής μεμβράνης 
(ί.ο). λρωματογραφούμε το διήθημα την ίδια ήμέρα. ' ' ι > ιχ γ— τ-τν ιχ 

Προπαρασχευή του δείγματος με εσωτερικό .πρότυπο 

Ζυ^ουμε ακρίβεια τριών δεκαδικών ψηφίων 1 ^ = 0.1 | (ϊ γραμμάρμι) από το δείγμα μέσα σε 
γυοίΐνο σωλήνα (53) και προσθέτουμε 03 ιηΐ φωσφορικού οαέος (4.4), 03 πι1 του δμιλύματος 
εσωτερικού .προτύπου (4.6) και 9 πιΐ αιθανόλης (4.1). ’ 

ΚλείνίΛ-με το σωλήνα και σνακινούμε δυνατά. Αν είναι αναγκαίο, τοποθετούμε το σωλήνα σε 
υδατολουτρο θερμοκρασίας 60 "Ο (5.4) για 5 λεπτά ώστε να διαλυθεί πλήρως η λιπαρή φάση. 
Ψυχουμε γρήγορα με τρεχούμενο νερό. Διηθούμε μέρος του διαλύματος μέσω μεμβράνης (53) και 
χρωματογραφούμε το διήθημα την ίδατ ημέρα. ' -τ-χ η \ / 

Συνθήκες για την αέριο χρωματογραφία 
Συνιστώνται οι παρακάτω συνθήκες >.ειτουρ·/ίας.· 


σνοςείδωτος χάλυβας 


ίά' (- 3 ιπιη) 

10 % 5Ρ™ 1(ΚΧ) (ή ανάλογο) 
\νΑ\ν· 100-120 πΐίεδ 


1 % ΗιΡΟί σε πλέ'/μα ΟιτοπιοίΟΓδ 


Στή/.η 
Είδος 
Μήκος 
Διάμετρος 

Υ/χκό πληρώσεως > 

θερμοκρασία 
Είσοδος 200 “Ε 
Στήλη 120 X 
Ανιχνευτής 200 °€ 

Φΐοον αεριεΤ άζωτο 
Ποβοχή 25 πιΐ/πιίιι 

Χρωματογραφία 

Βαθμονόμηση 

Μέσα σε 5 ογκομετρικές φιάλες των 20 πΐ μεταφέρουμε με σιφώνιο 035, 030, 1.00 2 00 και 4 00 τηΐ 
αντίστοιχα, του διαλύματος του .προ.τιονικού οςέος (43). Σε κάθε ογκοαετοική φιάλη μεταφέρουμε 
με σιφώνιο 1.00 ιηΐ του δμιε.υματος εσωτερικού .προτύπου (4.6) σΐ'μπληρώνουμε έως τη χαοανή με 
αιθανο/.η (4.1) καχ σναμειγννουμε. Τα διώ.νμστα που πς:ρασκενάζοντ£ΐι με χον τςκίπο αυτό 
περιέχουν ε πιφιηΐ 2-μεθυ'Λα.προ.πιονικού οξέος ως εοωτεοικό .ποότυπο (δηλαδή, 1 πεΊηΙ εάν ε - 

1.000) ^ ρ/4, ρ3, ρ. :ρ, 4ρ πι^Ίηί προ.τιονικού οξέος (δηλαδή 035, 030, 1,00, 2.00 4 00 πιε/ιηΐ εάν 
ρ = 1.000). ■ 

Εισάγουιιε I μΙ α.τό καθένα από αυτά τα διαλύιιατα στο χρωαατονράφο και λαμβάνουμε την 
χαιιπυΛη αναΦορας με τετμημένη το >Λγο των μαζών προπιΟΛίκου ' οϊεος,Σ-μεθυλοπροπιονικού 
οςεο: κα. τετα·|ηιενη το /όγο των αιτίστοιχων εμβαδων. 


ΕΦΗΜΕΡΙΣ ΤΗΣ ΚΥΒΕΡΝΗΣΕΩΣ (ΤΕΥΧΟΣ ΔΕΥΤΕΡΟ) _ 

Κάνουμε τςει: ενέσεις από το κάθε διάλυμα χαι υπολογί,-ουμε το μέσο ο^ των λόγων των εμβαδών 
της κορυφής. 

63.2. Προσδμ>ρισμός _ ~ 

Ενύουμε 1 μΙ από το διηθημένο δείγμα 6.1.1. Συγκρίνουμε το χρωματογράφημα μ* «»■«> 
προτύπου δμν.ύματος (63.1). Αν κάποαι κορυφή έχει περιπουιτσν ίδο) χρόνο κατακράτησης με το 
2-μεθυ'/μ3προπιονΐ3ΐό όςύ. αλλάζουμε το εσωτερικό .πρότυπο. Αν δεν παρατηρούμε καποια παρεμ{4ο- 
λή. ενυουμε 1 μ! από το διηθημένο δείγμα 6.13 και μετράμε τα εμβαδα της κορυφής του 
π^ΟνΤίονιχού οξέο; χαι της χο^υφής του εσωτε^ιχαν προτύπου. 

Κάνοτ'με τρεις ενέσεις από το κάθε διάλυμα και υπολογίζουμε το μέσο όρο των λόγων των εμβαδών 
της κορυφής. 


7. Υπολογισμοί 

7.1. Από-την καμπύλη αναφορά; που λάβαμε κατά τη βαθμονόμηση ατό σημείο 63.1 λιώνουμε το 
λογο της μάζας (Κ) που αντμποιχεί στο λόγο τιυν εμβαδών της κορυφή; που υπολογίσαμε στο 
σημείο 633. 

73. Από το λόγο μάζας που λόβομε έτσι, υπολογίζουμε την περιεκτικότητα σε προπωνικό οζυ ως 

ποσοστό επί τοις εκατό κατά μάζα χρησιμο.ποιώντα; τον τύπο; 

, .,03·100·ϊ ,,ε 

χ%(ιη/ιη) = Κ „ .= Κ- . 


Κ = όπου: Κ = λόγος .που υπολογίσαμε στο σημείο 7.1. 

3 = η μάζα σε γραμμάρια του δείγματος που ζυγίσαμε στο σημείο 6.13. 
ε = η μάζα σε ·γραμμάρμι τοί' εσωτερικού προτύπου που ζυγίσαμε στο σημείο 4.6. 
Στρογγυλεύουμε τα αποτελέσματα σε 1 δεκαδοιό ψηφίο. 


8. Επαναληψιμότητα (') 

Για .περιεκτικότητα σε προ.πμίΜκό οζύ έως 2 % (πυιη) η διαφορά μεταςύ τ<^ αποτελεσμάτων των 
δύο προσδιορισμών που γίνονται παράλλ.η/Λ στο ίδιο δείγμα δεν πρέπει να ςεπερνα το 0,..%. 


ΠΟΙΟΤΙΚΟΣ ΚΑΙ ΠΟΣΟΤΙΚΟΣ ΠΡΟΣΛΙΟΡΕΜΟΣ ΤΗΣ ΥΔΡΟΚΙΝΟΝΗΣϋ;ΤΟΥ ΥΑΡΟΙ^ΟΝΟ- 
ΜΟΝΟ.ΜΕΘΥ.\Α1ΘΕΡΑ, ΤΟΥ ΥΔΡΟΚΙΝΟΝΟΜΟΝΌΑΙΘΥιύΑΙΘΕΡΑ ΚΑΙ ΤΟ^ ΥΑΡΟΚΙΝΟ.ΝΟ- 
ΜΟΝΟΒΕΝΖΥΑΑΙΘΕΡΑ ΣΤΑ ΚΑΛ.\ΥΝΉΚΑ 


Α ΠΟΙΟΉΚΟΣ ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ 


1. Αντικείμενο και .πεδίο εφαρμογής , 

Η μέθοδος αυτή .περιγράφει την ανίχνευση και τον .ποιοτικό προοδοίρισμό της υδροκινόνης, του 
υδροκινονο-μονομεθυλίαιθέρα, του υδροκινονο-μονοαιθυλαιθέρα και του υδροκινονο-μονοβεν,,υλαι- 
θέρα (μονοβενζόνη) στα καλλυντικά προϊόντα για τη λεύκανση του δέρματος. 


2 . Αρχή 

Ο πομ 3 τικό: προοδμ^ραπιός της υδροκινόνης κα: των αιθέροτν τη; γίνεται με χρωματογραφία λε.πτή; 
στοιβάδας (Π-ίλ)· 

3. Ανπιδηοστήριο 

Όλα τα αντιδραστήρια πρέ.τει να είναι ανα/.ντική: καθαρότητα: 


(') 150 5725. 




3.1. 


3^. 

3.4. 

3^. 

- 3.6. 

3.7. 

3.8. 

3.9. 

3.10. 

3.11. 

3.11.1. 

3.112. 

3.11.3. 

3.11.4. 

3.12. 

3.13. 

3.14. 

3.15. 

3.16. 
3.16.1. 


ΕΦΗΜΕΡΙΕ ΤΗΣ ΚΥΒΕΡΝΗΣΕ ΩΣ (ΤΕΥΧΟΣ ΔΕΥΤΕΡΟ) 

Αιθανόλη 96% (ν/ν) 

ΧΛϋ)^οψό^μιθ 

__ » ~ 

Διαι&υλαιθε^; * 

Διαλντης ανάπτυξη;; 

Χ«ι>Οοφόρϋΐο/διαιθνλχιιβέρας, 6623 (ν/ν) 

Αμμωνία. 23 % πι/ιη ((!? = 051 β/πχΐ) 

Ασχοςβϋίό οςί' . . 

Υδροχινόνη 

Υ δροκινονο-μονομεθυ/,αιβέρα; 

Υ δροκι%Όνο-μονοαιθυ/.αιβϊρα; 


Υδροκινονο-μονοβενζυλαιθέρα; (μονοβενζόνη) 


Διαί.ύματα αναφορά: 

Τα αχόίΛνθα διαλύματα αναφοράς πράτει να έχουν παρασκευαστεί .τροσφάτω:, και είναι σταθεοά 
για μια ήμερα. ' 

Ζυγί^σηαι 0.05 | νδροκοόνης (3.7) μέσα σε βαθμολογημένο δοκιιιαστιχό σωλήνα των 10 πΐ 
Προστιθετται 0_50 ε ασκορβικού οϊεος (3.6) και 5 ιη] αιθανόλη; (3.1). Προστίθεται αμαωνία (32) 
μέχρι το ρΗ να ·|τνει 10 και στ’μπ/.ηρώνεται ο υπόλοιπο; όγκος με αιθανόλη (3.1). 

Ζυγίζάτπιη 005 £ υδροκινον^μονομεθυλαιθέρα (3.8) μέσα σε βαθμολογημένο δοκιιιαστικό σωλήνα 
των 10 ιηΐ. Προστίθενται 0250 § ασκορβικού ο|έο; (3.6) και 5 πΐ αιθανόλη; (3.1). Προστίθεται 
αμμω·^ (^.5) μέχρι το ρΗ να γίνει 10 και συμπληρώνεται έως τη χαραγή με αιθανόλη (3.1). 

Ζυγί^νται 0 05 2 υδροκινονο-μονοβιθυλαιθέρα (3.9) μέσα σε βαθμολογημένο δοκιααστικό σωλήνα 
πΗ. Προστίθενται 0250 έ ασκορβικού οϊέο^ (3.6) και 5 «Ι^ανόλη; ΟΤ). Π^θΧ 
αμμωνι* (..,5) μέχρι το ρΗ να γίνει 10 ιϊαι συμπληρώνεται έως τη χαραγή με αιθανόλη (3.1). ■ 

Ζυγίζονται 0.05 £ υδροκινονο-μονοβενζυίΛιθέρα (3.10) μέσα σε βαθαολο-^μένο δοκιιιαστικό 
σω/.ηνα των 10 ηΐ. Προστίθενται 0250 £ ασκορβικού οζέος (3.6) και 5 πι1 αιθανόλη: (3.1). 
Πρ^ιθεται αμμωνία (^.5) μέχρι το ρΗ να -,/ίνει 10 και συμπϊ.ηρώνουμε έως τη χαραγή με αιθανόλη 


Νιτρικό; όργυ·ρος 


12-μολυβδοφωσφορικό οφύ 


Σιδηροκυαναούχο κόλιο, εξαϋδρικό 


Χ/ωριούχο; σίδηρος, εϊαϋδρικό; 


Αντιδραστήρια ψεκασμού; 

ρ 5% (πι/ν) υδατικό διάλυαα νιτρικού αρ·^·ρου (3.12) προστίθεται αααωνία (32) μέτοι: στου 
δια/.υθει το σχηματιζόαενο ίζημα. \ ι ι* Αν/ΐϊ 


Ποοσοχή: Το διάλυιια καθίσταται εκρηκτικά ασταθέ: κατα την παραιιονή και πρέπει να αποοοί- 
.ττεται μαα τη χοηση. 
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3.16.2. 


10% (ιπ/ν) διάλυμα_12-αολυβδοφωσφορικού οϊέο; (3.13) σε αιθανόλη (3.1) 






3.163. Παρασχινάζετοι 1% (ιη/ν) υδστιχό διάλυμα σώηροχυανιούτίθ'> χαλιού (3.14.) χαι 2% (ιη/ν) 
υδατιχό διάλυμα χλωρμιν·χου σίδηρου (3.15). 

Ίσα μ^η των δύο διαλυμάτιυν αναμίίγνύονται αμΐοΐΰς Λριν τη χρηση. _ - ■ _ 


Εξοπλισμός 

Συνήθη; εξοπλισμό; εργαστηρίου και; 

Συνήθη; εξοπλισμός Τ1.^ 

Πλάκι; 11.0. έτοιμϊ; προς χρήση: Ηΐίσβίσΐ ΟΗΚ/υν»*, 20 αη χ 20 αη (Μβοΐκη-, Ν»8σ1 ή ανάλογη), 
πάχος στοφάδα; 0.25 ιηπι 

Λουτρό υπερήχων ^ 

Φυγόκεντρος' 

Λυχνία υπεριώδους φωτός. 254 ηπ) 

Διαδυαιαία 

Παρασκευή του δείγματος: 

Ζυγίζονται 3 γραμμάρια δείγματος μέσα σε βαθμολογημένο σωλη^ των 10 πιΐ. Προστίθενται 250 
γραμμάρια ασχορβιχού οξέος (3.6) και 5 σιΐ αιθανόλ.ης (3.1). Ρυ^ζετοι το ρΗ του δμιλύ^^ο; στο 
10. με τη βοήθεμχ αμμωνίας (33). Συμπλ.ηρώνεται η φιώ.η μέχρι τη χαραγή με οιθσνόλη_ (3.1). 
Κ>.είνεται ο σωλήνας με πώμα και ομογενο.τοιείτοι μέσα σε λουτρό υπερήχων επί 10 λεπτά. 
Διηθείται μέσω διηθτ^ού χαρτκ)ύ ή γίνεται φυγοκέντρηση σε 3 000 ο.αλ. 

τια 

Ο θάλ-αμο: χρωματρογραφϊας κορένυται με διαλύτη ανάπτυξης (2.4). 

Τοποθετούνται σε πλάκα 2 μΐ των διαλ.υμάτων αναφ^άς (3.11) και 2 μΐ του δια/.ύματος δείγματος 
(5.1). Αναπτύσσεται η π).ακα σε θερμοκρασία περιβάλλοντος και σε σκοτάδι μέχρις ότου το μέτωπο 
του διαλύτη .τροχωρήσα 15 εκατοστά από την αρχή. - . 

Εξάγεται η .τλάχα και ξηραίνεται σε θερμοκρασία δωματίου. ^' · 

Ανίχνευση 

Παρατηρούμε την π).άκα κάτω από υπεριώδες φυκ σε 254 πιη και σημειώνουμε τη^ θέση των 
κηλίδων. 

Ψεκάζεται η π/.άκα με: 

— αντιδραστήρα νιτρικού αρ-,τρου (3.16.1) ή _ 

— αντιδραστήρα 12-μολυβδοφΐϋσφορικού οξέος (3.16.2) και θερμαίνεται σε .περίπου 12Θ'Ε ή 

— δάλ.ύμα σιδηρυκυαναύχου καλάου και δμίλ.υμο χλωραύ'χου σιδήρου (3.163). 

« 

Ποιοτικός προσδιορισμός 
Υπολΐιγίζετοι η τψή Κί για κάθε κηίάδα. 

Συγκρίνονται οι κηλίδε; του δείγματος με εκείνες που λαμβάνονται για τα διαλύματα αναφοράς, ως 
προς το Κί. το χρώμα των κήλίδων κάτω από υπεριώδη οκηνοβολία και το χρώμα των κηλίδων 
μετά* τον ψεκασμό με τα αντιδραστήρια ψεκασμού. . 

Εκτελείται η ΚΡΕΠ που περιγράφεται στο επόμενο κεφάλαα Β και συγκρίνονται οι χρόνοι 
κατακράτησης που λαμβάνονται για το δείγμα με εκείνου; που λαμβάνονται γκι τα διαλύματα 
αναφοράς. 

Συνδυάζοιται τα αποτελέσματα από τη ΤΕΟ και την ΗΡΕΟ για να δκιπιστωθεί η παρουσία της 
υδροκινονη; ή των αιθέρων της. 


7. 


Παρατηρήσει; 

Κάτω από τι: συνθήκες που περιγράφηκαν. παρατηρήθηκαν οι ακόλουθε: τιμές Κί: 
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υόροχινόνη; ■ 0^2 

υδροκινονο-μονομιθυΑχηβέρα;; 0^3 
νδροχινονο-μονοαιβυλαιβέρα;: 0^5 

υδροκινονο-μονοβενζυλαιθέρα^ 048. 


ΠΟΙΟΉΚΟΙ ΠΡ0ΖΔ10ΡΕΜ0Ι 


Αντικάμενο χαι «δϋ> ΐ^ιαρμοτή; _ _ 

Η μέθοδος αντή χαθορΐζα μια διαδοίασνα γ«ι τον ποσοηχό .τροσδιοριαμό της υδροκινόνης, του 
υδροκινονο-μονομεθυλαιθέρα. του υδροχινονο-μονοαι,θυλβιθίρα χοι του υδροχινονο^νοβενζυ/Λΐ- 
θερα στα καλΑυντικά προϊόντα που χρηομιοποιούνται για τη λεύχανση του δέρματος. 


Αρχή 

Το δεί'ι^α εχχυΧίζεται με μεί'·τια νερού και μεθσνόλης ύστερα από ε/Λφρά θέρμανση για την τήςη 
των /απιδιών. Ο ποσοτικός προοδιορισαός των ανιχνευόμενων ουσιών στο προκύπτον διά/.υμα 
διενεργείται με υγρή χρωματογραφία αντίστροφης φάσης και ανιχνευτή υπεριώδους μήκους κύμα¬ 
τος. 


Αντιδραστήρια 

Όλα τα αντιδραστήρια πρέπει να είναι ανα/.ντικής καθαρότητας. Το χρησψοποιούμενο νερό πρέπει 
να είναι απεσταγμένο ή νερό τουλάχιστον ισοδί’ναμής καθαρότητας. 

Μεθανόλή 

Υδροκινόνη 

Υδροκινονο-μονομεθυλαιθέρας . .. 

Υδροκινονό-μονοαιθυλ,αιθέρας 
Υδροκινονο-μονοβενζυ/χιιθέρας (Μονοβενζόνη) 

Τετρανδροφουράνιο. καθαρότητας ΗΡΙ.0 ; ■ 

Μεί-τια νεοού/αεθανόλης 1:1 (ν/ν). Αναιιετ'ιΤύονται ένα: όγκο: νερού και ένας όγκο: μεθσνόλης 
(3Τ).· 

Κινητή φάση: μείν^ισ τετρανδροφουρανίου/νερού 4545 (ν/ν). *■ 

Αναμειγνύονται 45 όγκοι τετραϋδροφουρσνίου (3.7) και 55 όγκοι νερού. 

Διά/.υμα αναφοράς 

Ζυγίζονται με ακρίβεια περίπου 0.06 § υδροκινόνης (34), 0,08 § υδροκινονο-μονομεθυλαιθέρα (3.4), 
0,10 8 υδροκινονομονοαιθυλαιθέρα (34) και 0,12 % υδροκινονο-μονοβενζυλαιθέρο (3.6) μέσα σε 
ογκομετρική φιάλη των 50 ιηΐ. Δια/.ύουμε τα παρα-τάνω και συμπληρώνουμε έως τη χαραγή με 
μεθανόλή (34). Το διάλυμα αναφορας παρασκευάζεται με αραίωση 10.00 ιηΐ του παρα,τάνω 
δια/.ύματος μέχρι τα 50.00 πιΐ με μείγμα νερού/μεθανόλης (3.8). Τα διαλύματα αυτά πρέπει να έχουν 
παρασκευασθει .πρόσφατα. 


Ε:ο.τλΐσμό; 

Συνήθης εξο.τλισμός εργαστηρίου και: .... 

Υδατό/ουτρο. με δυνατότητα ρύθμισης της θερμοκρασίας στους 60 “Ο 

Υγρός χρωματογράφος υνιιηλής απόδοσης με ανιχνευτή υπεριώδους φωτός μεταβλητού μήκους 
κύματος και βρόχος έ/χυσης 10 μ1 

Στι'ιλη: 

Στη/.η χρωματογραφίας από ανοςείδωτο χάλυβα, μήκους 250 γπ. εσωτερικής διαμέτρου 4,6 πιιη. που 
έχει πληρωθεί με φαινύ/^ο Ζοεδαχ με σωματίδια με/έθους 6 μΐη. ή ισοδύναμο (υ/ακό ,τληρώσεω:: 
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φαινυλοαιθυλοσιλάνϊο χημιχά διαμτυμίνο σι ΖοΓ^ιχ 5ϋ χαι εξωτε^ιχά καλυμμτνο με τριμεθυ- 
λοχλωροκηλάνιο) να μη χρησμιΟΛΟιείτε άλλη ,·ιβοστ7μ.η εχτός από προοτήλη φαινυλίον ή ιοοόύ- 
ναμη. _ _ 

4,4. Διηθηηχό χαριί διάμετρον 90 Εηιη, δαΙιΐβϊώαΓ &. $εόιι11, νεΐεεδΛΐιό αριθ. 5892 ή ιοοδνναμο — 


5. Διαδιχασία > 

5.1. Παρασχενή δείγματος 

Ζνγζονιαι με οχρίβεια τριιόν δεχαδιχών ψηφάιτ* 1 ι ± 0,1 8 (β γραμμάριο) δείγματος μέσα οι 
-ογχομετριχη φιάλη των·50 ιηΐ Διαλύεται το δείγμα μι 25 ιηΐ μιίγμα νιρού/μιθσνόλης (3,8). 
Κλείνεται η φιάλη χαι αναχινήται ζωηρά μέχρι να ληφβεί ομογενές εναιώρημα Αναχινείται για 
τουλάχιστον ένα λεπτό. Τοποθεταται η ογχομετριχη φιάλη σι υδατόλουτρο (4.1) ρυθμισμένο^στους 
60 "Ο για την ενίσχυση ττ^ οιχύλισης. Κατόπιν η φιάλη ψύχεται χαι συμπληρώνεται ο υπόλοιπος 
άγχος έως τη χαραγή μι νιρό/μιθανόλη (3Λ). Διηθείται το εχχύλισμα μι τη βοήθεια διηθητιχού 
χαρτιού (4.4). 

Ο προσδιορισμός με την ΗΡΙ,Ο -τρέπει να -τραγματοποΐήθεί εντός 24 ωρών ατό την παραοχευή του 
εκχυλίσματος. 


5 ^ 

5.11. 

511. 


511. 


Υγρή χρωματογραφία υψηλής απόδοσης 

Ρυθμίζεται η ταχύτητα ροής της χινητής φάσης (3.9) στο 1,0 ιηΐ/ιηίη χαι το μήχος κύματος του 
ανιχνευτή στα 295 ηιπ. 

Εισάγονται με ένεση 10 μ! του διαλύματος δεί-γματος -του λαμβάνεται όπως -τεριγράφηχε στο σημείο 
5.1 XIII λχαιβάνεται το χρωματογράφημα. 

Μετρώντοι τα εμβαδά των κορυφών. Εκτελείτοι βαθμονόμηση όπως περιγράφιεται στο στμείο 511. 
Συγχρίνονται τα χρωματογραιρήματα που λαμβανονται για τα διΟΛύματα δείγματος χαι για τα 
πρότυπα διαλύματα Χρησιμοποιούνται τα εμβαδά των κορυφών χαι οι συντελεστές απόκρισης 
(ΚΡ) που υπολογίζονται στο σημείο 511 για τον υπολογισμό της συγκέντρωσης των ανιχνευόμενων 
ουσιών στο διώ.υμα δείγματος. 

Βαθμονόμηση 

Εισάγονται με ένεση 10 μί του .τροτί·που διαί.ύματος (3.10) χαι καταγράφεται το χρωματογράφημα 
Επαναλαμβάνετα η ένεση αρκετέ: φορές μέχρις ότου ληφθεί σταθερό εμβαδόν κορυφής. 

Προσδιορίζεται ο συντελεστής απόκρισης ΚΡ,: - . 



Ρι = εμβαδόν κορυφής γτα την υδροχινόνη, τον υδροχινονομονομεθυλαιθέρο. τον υδροχινονο- 
μονοαιθυλαιθέρα ή τον υδροχινονομονοβενζυλαιθέρα, " '·~ 

ς, = συ-/κέντρωση (8/50 πιΐ) στο διάλυμα αναφοράς (3.10) της υδροχινόνης, του υδροκινονο- 
μονομεθυλαιθέρα του υδροχινονομονοαιθυλαιθέρα ή του υδροχινονομονοβενζυλαιθέρα 
αντίστοιχα _ 

Εζαχριβώνουμε ότι τα χρωματογραφήμστα που λαμβάνουμε για ένα πρότυπο διάλυμα χαι για το 

δείγμα αντατοχρίνονται στις ακόλουθες αταιτήσεις: . . 

_ ο διαχωρισμός των κορυφών του αγότερο διαχωριζόμενου ζεύγους κορυφών υπερβαίνει το 0,90. 

Γμι τον ορισμό του διαχωρμπιρύ τιυν κορυφών, βλέ-τε σχήμα 1. 



Σχήμα !: Διαχωρισμός κορυφών 
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Αν 6εν εΛτενχθϊί ο ατοιτονιίΓνος διαχωριβιιό:. είΐί -πρέ-τει νο χρησωοποιηθεί αποτελεσμστυ'.ό- 
τερη σπτΑη, είτε να ρυθμίζεται η σύνθεση τη; κινητη; φάση: μέχρι; ότου ιχανοποιηθεί η 
- α-ποιτηση αυτή, , 

ο σΐ'ντελεστή; ασυριετρία: 5, όλων ίων Ααμβανόαενων·κορυφών βρίσκεται στο·διάστημσ 0.9 με 
1- (γιο τον ορισμό του στ’ντελεστη ασυμμετρία; κορυφών, βλέτε σχήμα 2). Για την καταγραφή 
του χρωματογραφηματο; για τον .τροσδι^ισμό του συντελ.εστη ασυμμετρία:. συνιστάται ταχύ¬ 
τητα χαρτιού τουλάχιστον 2 αη/ιηίη, ", ' ’ 



Σχήμα 2: Συντελεστής ασυμμετρία; κορυφών 
— λχιμβάνουμε σταθερή γραμμή βάση:. 


6. Υ.τολογισμό; 

Χρησιμοποιούνται τα εμβαδά των κορυφών τη; αηχνενόμηη: ουσία: '^α τον υπολογισμό τη: (των) 
συγκέιτρωση:(εων) του (των) ανιχνευ'όμενη:(ων) ουσία:(ών) στο δεί-,-μα. Υπο/Λγίζεται η "συ-ριέ- 
_ ντρωση τη: αντχνευόμενης ουσία: στο δεί·-μα ω: ποσοστό επί τοι; ικατό κατά μά^α (X,) από τον 
■ ' τύπο: 

■’ί ο// ^ όί-ΙΟΟ 

X, % (ιη/ιη) = —— 

Κγ, · 2 

3 = μάζα τον δεί',^ατο; σε 

> 1>ι = εμβαδόν κορυφή: τη: ονιχνευόμενη; ουσία; στο δείγμα. 

ΚΡ, = συ\τε/εστή; απόκριση; (5.23). 


7. Επαναληφιμότητα (') 

7.1. Γμι .τεριεκτιχότητα σε υδροκινόνη 2.0% η διαφορά μεταζύ των αποτε/εσμάτων δύο προσδαιρμπιών 
που εκτελούνται .ταράλλ.ηλα στο ίδιο δείγμα δεν πρέπει να υπερβαίνει σε α.τόλυτη τμιή το 0.13 %. 

72. Για περιεχπκότητα σε υδροκινονο-αονομεθυ'λαιθέρα 1,0% η διαφορά μεταξύ των αποτελεσμάτων 

δύο -προσδιορισμών που εκτε/Λύνται παράλληλα στο ίδιο δεί·^ δεν πρέπει να υπερβαίνει σε 
απόλυτη τμιή το 0,1 %>. _ 

73. Για .περιεκτικότητα σε υδροκινονο-μονοαιθυλ-αιθέρα 1,0% η διαφοοά μεταπύ των αποτελεσμάτων 
δύο προσδιορισμών που εκτελούνπαι παρά/έη/σ στο ίδιο δείγμα δεν πρέ-πει να υπερβαίνει σε 
απόλυτη τμιή το 0.11 %. 

7.4. Για περιεκτικότητα σε υδροκινονο-μονοβενζυλαιθέρα 1.0% η διαφορά μίτοξύ των αποτελεσμάτων 
δύο προσδιοραηιών που εκτε/Λύνπαι παράλληλα στο ίδιο δείγμα δεν πρεπει να υπερβαίνει σε 
απόλυτη τμιή το 0.11 %. - 


8. Ανα.παρσγωγιμότητα (') 

8.1. Για περιεκτικότητα σε υδροκινόνη 2.0 % η διαφορά μεταξύ των α.ποτε/εσμάτων δύο προσδιορισμών 

που εκτελούνπαι στο ίδιο δείγμα κάτω α.πό διαφορετικέ: σΐ'νθηκε: (διαφορετικά ερ·'αστηρια. 
διαφορετικοί ανα/.ντέ:. διαφορετικό: εξοπ/μσμό: ή/και διαφορετικό: χρόνο:} δεν πρέπει να υ.πεο- 
βαίνει σε απόλυτη τμιη το 037%. 


(■) 150 57:3, 
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8^ Γυι περιίχπχότητα σι υδροχινσνο-μονομεθυ/χαθίρα 1.0% η διοφορά μιταξν' των οΛοτϊλεσματων 

δύο .τροοδιοριομών πον εχτελοννται στο ίδιο δείγμα χάτω από διαφορετνχές συνβτρ^ (διοφορ^- 
_χά εργαστήρια, διαφορετιχοί αναλυτέ;, διηφορετϋίός εξοπλισμός ή/χαι διαφορετχχός χρόνος)- δεν 
πρέπει να υπερβαίνει σε απόλυτη τιμή το 0.21 %. 

& 

83. Για περιεχτικότητα σε υδροχινσνο-μονοαιθυλαιθέρα 1.0% η διαφορά μεταξύ των αποτελεσμάτων _ 

δύο ,τροοδιορισμχίιν που εχτελούνται στο ίδιο δείγμα χάτω από διαφορετικές συνθήι^ (δωφ<^^- 
χά εργαστήρια, διαφορετικοί αναλυτές, διαφορετικός εξοπλισμός ή/χαι διαφορετικός χρονος) δεν 
πρέπει να υπερβαίνει σε απόλυτή αμή το 0,19%. 

8.4. Για περιεχτικότητα σε υδροχινονο^ιονοβενζυλαιβέρα 1,0% η διαφορά μεταξύ ταχν οποτΰίομάτιον 

δύο προσδιορισυών χσυ εκτΕχοννιαι σχο ίδο) δείγμα χάτω ολο διαφορετιχες αννΟήχες (διάφορή· 
χά εργαστήρια, διαφορετικοί σναλντές, διαφορετικός εξοπλισμός τμχαι διαφορετικός χρόνος) δεν 
πρέ.πει να υπερβαίνει σε απόλυτη αμή το 0,11 %. 


9. Παρατηρήσεις 

'Οταν βρεθεί περιεκτικότητα σε υδροκινόνη σημαντικά μεγαλύτερη οπό 2 % χαι «ιαιτείται ακριβής 
εκτίμηση της .τεριεκτικότητας το εκχύλισμα δείγματος (5.1) πρέπει να αραιωθεί σε συγκέντρωση 
ηπί^,η^η με αυτή που θα λαμβανσταν από δείγμα που περιέχει 2 % υδροκινόνη, και ο προσδιορι¬ 
σμό: πρέπει να επανοληφθεί. (1ε ορισμένα ό^ανα η απορρόφηση μπορό να βρίσκεται εκτός του 
εύρους γραμμικόττ|τας του ανιχνευτή για υφηλες συγκεντρώσεις υδροκινονης). 


93. . Παρεμβολές 

Με τη μέθοδο που περιγράφεται παραπάνω προσδιορίζουμε ποσοτικά ·π|ν υδροκινόιη και τους 
αιθέρες της σε μια μόνον ισοκρατική εφαρμογή. Η χρήση της στήλης φαι^Αίου εξασφαλί!^ επα^ή 
κατακράτηση για την υδροκινόνη, η αποία δεν μπορεί να εξασφαλιστά όταν χρησιμοποιείται στήκη 
018 με την περιγραφόμενη χινητη φάση., Η μέθοδος αυτή, ωστόσο, είναι επιρρεπής 0 € παρεμβολές 
.α,πό μια σειρά ενώσεων τύπου ρωεόαπε. Ιτην .περίπτωση αυτή ο προσδιορισμός πρέπη να 
επανοληφθεί χρησιμοποιώντας ένα διαφορετικό σύστημα κιντγτης φάσης/ακίιητης φάσης. Κατάλλη¬ 
λες μέθοδοι μπορούν να βρεθούν στις αναφορές (') και(^) χαι συγκεχρμιένα; 

Ιτηλη: Ζοτόιχ » ϋ5, 4,6 ππι χ 25 ση ή ισοδύναμη ί , 

θερμοκρασία: 36 °€ ■. · 

Ροή: 13 ιηΙ/πιίΕ 

■ Κινητή φάση: για την υδροκινόνη: μεθσνόλη/νερό 5/95 (ν/ν), ' _ ·/- 

για τον υδροχινονο-μονομεθτίλαιθέρα: μεθσνόλη/νερό 30/70 (ν/ν), 
για τον υδροκινονο-μονοβενζυ/Λίθέρα: μεθανόλη/·^ό 80/20 (ν/ν) (■). 

Στήλη: δράειίεοΓό 55-005 ή ισοδύναμη 
Κινητή φάση: νερό/'μεθσνόλη 90:10 (ν/ν) 

Ροή: 13 αιΐ/ιηίη « 

Οι συνθήκες αυτές είναι κατάλληλες για την υδροκινόνη (’). 


(') Μ. ΗίφοΙ-ΒοίΓϊΓηεΓϋ Μ.Ο. Μλκί. Ιύίηύ6:3ΐίοη «ι (1θ5ϊ|ί Λί Ι'ΙινιίΓοςωηοηΕ £! «5 έϋιεττ πιίώνϋαυί ίΐ Ικηιγίιηυί θειυ 
ΐ £5 ρΓοόωιι ςοϊΐϋίυαυκ ροιυ θΐίηώυτ Ιί ρ«3ΐ;. Ιηι. 1. Οκωει. 5α 8-20.'-.ι4 
(■) 1. ΡίπΙι »ηέ I. Κιτ. όϊκπιυπεύοη οΓ ΗνέΓοςωηοηε ω ίλιη ιοπιπε ατϊπ». Αωινϊΐ (1986). 111. ρ. 1-9. 


ΑΠΟ το ΕΘΝΙΚΟ ΤΥΠΟΓΡΑΦΕΙΟ 



